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@ Vorrichtung zum kontrollierten Einfrieren von zahfiieSenden Flussigkeiten 

ZahflieSende Flussigkeiten, beispieisweise Bakteriensus- 
pensionen oder Impfseren, konnen in tiefsiedenden verflus- 
sigten Gasen kontrolliert eingefroren werden, indem aus der 
FlussigkeitTropfen gebildet und zu Pellets gefroren werden. 
Zur Herstellung von Pellets mit weitgehend gleichen Durch- 
messern dient ein oberhalb des Bades (6) aus verflussigtem 
Gas angeordneter Behalter (21), der mit der einzugefrieren- 
den Flussigkeit (22) gefullt ist. Der Boden des Behaiters be- 
steht aus zwei mit Bohrungen (25) versehenen Tropfschei- 
ben {23, 24), die mehr oder weniger zur Deckung gebracht 
werden kdnnen. Hierdurch entsteht eine variable Drossel- 
stelle, die die FlieSgeschwindigkeit der Flussigkeit und da- 
mit die Tropfenf olge bestimmt. Zahigkeit der Flussigkeit und 
Durchmesser der Bohrungen bestimmen die TropfengroSe. 
« Die Austrittskanten der Bohrungen werden als AbriBkanten 
f ausgebildet, um die TropfengroBe auf ein HochstmaB zu 
vereinheitlichen (Fig. 3). 
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Ein weiteres wichtiges Kriterium fur einen optimalen 
kontrollierten GefrierprozeB ist die Verweilzeit in dem 
Bad aus flussigem Kahlmittel. Die Verweilzeit kann auf 
einfache Weise mittels eines. an sich bekannten das Bad 
durchlaufenden Ftfrderbandes eingestellt werden, wel- 5 
ches Mitnehmer zum Trans portieren der zu Pellets ge- 
frorenen FlOssigkeitstropfen besitzt 

Die Zeichnungen veranschaulichen ein Ausfuhrungs- 
beispiel der Erfindung. 

Eszeigen: 10 

Fig. 1 eine gesamte Anlage zum Einfrieren und an- 
schlieBender Vakuumtrocknung, 

Fig. 2 die Gefrier- und Tropfeinrichtung von Fig. 1 in 
vergrSBerter Darstellung, 

Fig. 3 einen Ausschnitt aus Fig. 2, 15 

Fig. 4 ein Detail der Tropfeinrichtung. 

Die wesentlichen Teile der in Fig. 1 dargestellten An- 
lage bestehen aus der Tropfeinrichtung 1, der Gefrier- 
einrichtung 2, der AbfUlleinrichtung 3, einem Gefrier- 
schrank 4 und der Vakuumtrocknungseinrichtung 5. In 20 
der Tropfeinrichtung 1 befindet sich die zu gefrierende 
Flussigkeit Sie tropft in ein in der Gefriereinrichtung 2 
befindliches Bad 6 aus flussigem Stickstoff. Durch das 
Bad 6 lauft ein Forderband 7 mit einstellbarer Umlauf- 
geschwindigkeit Durch Leitung 8 gelangt fliissiger 25 
Stickstoff in die Gefriereinrichtung 2, urn den verdampf- 
ten Stickstoff zu ersetzen. Der verdampfte Stickstoff 
wird aus der Gefriereinrichtung 2 durch das Rohr 9 
mittels des Geblases 10 abgezogen und dient dazu, den 
Gefrierschrank 4, der als Zwischenlager dient, auf einer 30 
geeigneten Temperatur von beispielsweise -60°C zu 
halten. Die Strdmungsrichtungen und Bewegungsvor- 
gange sind durch nicht mit Bezugszeichen versehene 
Pfeile angegeben. 

Die aus der erfindungsgemaBen Tropfeinrichtung 1 in 35 
das Bad 6 aus flussigem Stickstoff tropfende Fllissigkeit 
gefriert dort zu Pellets und wird durch das Fdrderband 7 
aus dem Bad 6 nach einer vorgegebenen Verweilzeit 
hinausbefdrdert Die Pellets fallen durch die Trichter It 
und 12 in die AbfUlleinrichtung 3 f wo sie in Schalen 40 
abgefOIlt werden. Die mit Pellets gefuilten Schalen ge- 
langen zur Zwischenlagerung in den Gefrierschrank 4. 
Von dort gelangen sie in die Vakuumtrocknungseinrich- 
tung 5, aus der das fertige Produkt entnommen werden 
kann. 45 

Es ist selbstverstandlich moglich, die aus dem Trichter 
12 fallenden Pellets direkt in Beutel abzuftillen und in 
einem Gefrierlager bei beispielsweise -40°C aufzube- 
wahren. 

Fig. 2 zeigt die Gefriereinrichtung 2 in etwas vergrd- 50 
Berter Darstellung. Die gesamte Gefriereinrichtung 2 ist 
von einer Isolierung 13 umgeben, urn die Kalteverluste 
gering zu halten. Auch die Tropfeinrichtung 1 besitzt 
eine Isolierung 14, um die einzugefrierende FlUssigkeit 
auf einer mdglichst konstanten Temperatur halten zu 55 
kannen. Das durch den strichpunktierten Kreis 15 ge- 
kennzeichnete Detail ist in Fig. 3 in vergrdBerter per- 
spektivischer Darstellung dargestellt. 

Fig. 3 zeigt einen Teil der Wanne 16, in welchem sich 
das Bad 6 aus flussigem Stickstoff befindet Durch das 60 
Bad 6 gleitet das Fdrderband 17, welches mit Mitneh- 
mern 18 versehen ist. Die Oberflache 19 des flussigen 
Stickstoffes ist hdher als die Mitnehmer 18. Zwischen 
den Mitnehmern 18 befinden sich die einzugefrierenden 
Pellets 20, die auf eine Kerntemperatur von — 40° C ein- 65 
gefroren werden. 

Oberhalb des Bades 6 aus flUssigem Stickstoff befin- 
det sich die Tropfeinrichtung 1. Diese besteht im we- 



sentlichen aus einem Behalter 21, in welchem sich die 
einzugefrierende Flussigkeit 22 befindet. Der Boden des 
Behalters 21 besteht aus den Tropfscheiben 23 und 24. 
Die Tropfscheiben 23, 24 sind mit Bohrungen 25 verse- 
hen, die durch Verschieben einer Tropfscheibe, vorzugs- 
weise der unteren Tropfscheibe 23, mehr oder weniger 
zur Deckung gebracht werden kdnnen. Hierdurch wer- 
den variable Drosselstellen gebiidet welche die FlieBge- 
schwindigkeit der zu gefrierenden Flussigkeit 22 so re- 
geln, daB die Tropfenfolge bestimmt wird. Vorzugswei- 
se sind die Tropfscheiben 23, 24 austauschbar, damit 
Tropfscheiben mit verschieden groBen Bohrungen 25, je 
nach der Zahigkeit der einzugefrierenden Flussigkeit 22 
und gewUnschter TropfengroBe verwendet werden 
kdnnen. 

Fig. 4 zeigt in vergroBerter Ausfiihrung in perspekti- 
vischer Darstellung Teile der Tropfscheiben 23 und 24 
mit einer Bohrung 25. Die dem Bad zugewandte Kante 
der Bohrung 25 der unteren Tropfscheibe 23 ist als Ab- 
riBkante ausgebildet. Diese AbriBkante 27 ist eine Ring- 
flache, die durch Einfrasen einer Vertiefung um die Boh- 
rung 25 gebiidet wird. Je nach Zahigkeit der einzugefrie- 
renden Flussigkeit wird die Ringflache grdBer oder klei- 
ner gehalten. 

In Fig. 3 sind noch weitere Einrichtungen dargestellt, 
die sicherstellen, daB die Tropfen 26 eine gleichbleiben- 
de GroBe haben. So halt der Naherungsschalter 28 das 
Niveau der Flussigkeit 22 auf konstanter Hone und 
steuert die FlUssigkeitszufuhr durch die Leitung 29 ent- 
sprechend. Hierdurch wird erreicht, daB der Druck der 
Flussigkeit 22 vor den Bohrungen 25 konstant ist Statt 
des Naherungsschalters 28 k6nnen auch andere hierfQr 
gebrauchliche Mittel verwendet werden. Der Behalter 
21 ist ferner von einem Heizband 30 umgeben. Durch 
das Heizband 30 wird die Temperatur der Flussigkeit 22 
konstant gehalten. 

Dies ist wichtig, weil die Zahigkeit der Flussigkeit 
stark von der Temperatur abhangig ist und die Zahig- 
keit wiederum mit ausschlaggebend fur die Zahigkeit 
der Tropfen 28 ist. Zugleich wird hiermit ein Zufrieren 
der Bohrungen 25 vermieden. 

• Mit der erfindungsgemaBen Etnrichtung k6nnen 
demnach von einer vorgegebenen Flussigkeit Tropfen 
konstanter und reproduzierbarer GrdBe gebiidet wer- 
den. Fur ein kontrolliertes Einfrieren ist es dann nur 
noch erforderlich, daB die Tropfen in Kugelform in das 
Stickstoffbad eindringen und daB die Verweilzeit im 
Stickstoffbad genau festgelegt werden kann. Die Ver- 
weilzeit wird ausschliefllich durch die Umlaufgeschwin- 
digkeit des Forderbandes 17 bestimmt Die Mitnehmer 
18 sorgen dafur, daB alle Tropfen 26 unverzOglich nach 
dem Eintauchen in den flussigen Stickstoff durch das 
Bad 6 wahrend einer vorbestimmten Zeit bewegt wer- 
den. Dabei werden sie zu Pellets mit der gewUnschten 
Kerntemperatur gefroren. Um die angestrebte Kugel- 
form zu erreichen, welche ein auBerst gleichmaBiges 
Einfrieren ermSglicht, muB die FallhShe der Tropfen 26 
der jeweiligen FlUssigkeit entsprechend angepaBt wer- 
den. Sehr zahflieBende Flussigkeiten bendtigen einen 
grCBeren Fallweg, da sie langsamer die Kugelform an- 
nehmen. Die gUnstigste Fallhflhe kann durch wenige 
Versuche schnell gefunden werden, da die Form der 
Pellets sofort AufschluB dartiber gibt ob die FailhShe 
optimal ist 

Die erfindungsgemaBe Vorrichtung ist fur alle FlQs- 
sigkeiten geeignet, deren Zahigkeit eine kontrollierte 
und reproduzierbare Tropfenbildung zuiaBt So wurden 
erfolgreich Bakteriensuspensionen mit Feststoffanteilen 
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5. 

zwischen 8 bis 16 Gew.% eingefroreru Diese. Bakterien- 
• suspensionen hatten Viskositaten zwischen 0,001 und 
12^ Ns/m 2 und Oberflachenspannungen zwischen 0.05 
und 0,08 Ns/m. Je nach der Zahigkeit der einzugefne- 
renden Bakteriensuspensionen wurden Tropfscheiben 5 
mit unterschiediich groBen Bohrungen verwendet Der 
kleinste Bohrungsdurchmesser betrug 0,7 mm, der groB- 
te Bohrungsdurchmesser 2 mm. Einen gewissen EmfluB 
auf die GroBe der gebildeten Tropfen hat auch die Dtk- 
. ke der dem Stickstoffbad zugewandten Tropfscheibe. 10 
Wesentlich grSBeren EinfluB hat jedoch die jeweihge 
Tropfhohe, also der Abstand der unteren Tropfscheibe 
vom Spiegel des Stickstoffbad es. So wurden fur den 
jeweiligen Einzelfall optimale Tropfhdhen zwischen 50 
und.120 mm ermittelt Der Durchmesser auf diese Weise 15 
gewonnenen kugelformigen Pellets betrug zwischen 2 
und 5 mm. Selbstverstandlich ist dabei emer bestimmten 
Bakteriensuspension jeweils ein bestimmter Bohrungs- 
durchmesser, eine bestimmte Tropfhohe und ein be- 
stimmter Kugeldurchmesser zuzuordnen. 20 
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